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PURIFICATION DE LACIDE CHLORHYDRIQUE SOUS-PRODUIT DE LA SYNTHESE DE L'ACIDE METHANE 
SULFONIQUE. 

(57) procede de purification de I'acide chlorhydrique sous- 
produit de la synthese de I'AMS, caracterise en ce que le 
flux gazeux de chlorure d'hydrogene evacue en tete du 
reacteur de synthese est mis en contact dans une colon ne 
de traitement, a contre-courant, avec un flux consistant en 
une solution aqueuse d'un acide choisi parmi I'acide metha- 
ne sulfonique, I'acide chlorhydrique ou d'un melange de ces 
2 acides, a une temperature comprise entre 80 et 130*C. 
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La pniscntc invciUion conccrnc Ic domainc de I'acidc miSthane sulfoniquc (ci- 
aprcs AMS) ct a plus particulicrcmcnt pour objcl un procddd dc purification dc I'acidc 
chlorhydriquc sous-produit lors dc la synthcsc de I'AMS. 
5 I^i synthcsc dc I'AMS h partir dc mdthylmcrcaptan ct dc chlorc csl 

g6n6ralemcnt cffcctudc scion la reaction : 

CH 3 SH + 3C1 2 + 3H 2 0 -» CH3SO3I \ + 6HC1 

10 Scion un procede de fabrication correspondant, lc m6thylmercaptan et le 

chlorc sont introduits & l'etat gazeux dans un rdactcur cn phase homogene contenant unc 
solution aqueusc d'AMS et porte" & unc tcmpdrature comprise cntre 90 et 110°C. L'AMS 
produit par la r6action est 6vacu<5 sous la forme d'une solution aqueusc cn fond de 
rdacteur et lc chlorure d'hydrogene (h l'etat gazeux) est ^vacue' en tete. 

15 La quantity de chlorure d'hydrogene sous-produit par ce proc6d6 est tres 

importante et il y a done un grand inteVet k le valoriser, en particulier sous la forme 
d'acide chlorhydrique. 

Toutefois, au cours de la faction qui conduit h I'AMS, il sc produit dans le 
r6acteur des quantites importantes d'un interm6diaire relativement volatil, le chlorure de 

20 m6thanesulfonyle CH 3 S0 2 C1 (egalement denomm6 ci-apres "CMS"), dont une partie 
est entrained dans le courant (ou flux) gazeux de chlorure d'hydrogene dvacue" en tete 
du r6acteur. Lorsque ce flux gazeux est mis en contact avec de l'eau dans une colonne 
d'absorption afin de produire l'acide chlorhydrique (operation qualifiee d'abattage), le 
CMS se transforme par hydrolyse en AMS qui pollue la solution d'acide chlorhydrique 

25 ainsi obtenue, la rendant de ce fait impropre & un certain nombre duplications. 

On connait par la demande EP 894 765 un procede de purification de l'acide 
chlorhydrique sous-produit de la synthase de I'AMS qui remddie a cet inconvenient. 

Selon ce procede, l'exces de CMS compris dans le flux gazeux de chlorure 
d'hydrogene evacue en tete du r£acteur est, dans une premiere etape, enleve par lavage 

30 dudit flux, au voisinage de la temperature ambiante, par un flux consistant d'une partie 
de I'AMS produit par la reaction. Toutefois comme le courant gazeux apres cette 
premiere etape se trouve a une temperature voisine de 20°C, il peut contenir encore 
jusqu a environ 9000 ppm de CMS qui sont susceptibles de conduire, par exemple, a 



2872504 



-2- 

une solution d'acide chlorhydrique 33 % en poids contenant de 1500 a 2500 ppm 
d'AMS. Dans le present texte, les pourcentages indiqu6s correspondent, en l'absence 
d'indications contraires, k des pourcentages en poids. 

Cest la raison pour Iaquelle lEP 894 765 enseigne une 2 hmt 6tape de 

5 purification qui consiste dans l'injection (dans le flux gazeux de chlorure d'hydrogene) 
d'une quantite d'eau comprise entre 0,01 et 20% de la masse de chlorure d'hydrogene, a 
une temperature inferieure ou 6gale a 15°C. 

Cette deuxieme etape a pour effet d'abaisser la teneur en CMS du courant 
gazeux dHCi a une valeur qui, variant selon les conditions operatoires, est de l'ordre de 

10 100 & 300 ppm, et au minimum de 24 ppm, 

Ces valeurs sont toutefois susceptibles de conduire & des concentrations en 
AMS ou en CMS residuel dans I'acide chlorhydrique (obtenu par abattage du courant 
gazeux de chlorure d'hydrogene) qui sont encore trop eievees au regard d'un certain 
nombre duplications, notamment les applications dites "alimentaires", parmi 

15 lesquelles on peut citer les traitements de regeneration des r6sines mises en oeuvre dans 
les adoucisseurs d'eau. 

Un but de la presente invention est ainsi de recup6rer le chlorure d'hydrogene 
sous-produit par le procede de fabrication de l'AMS sous la forme d'une solution 
d'acide chlorhydrique ayant une teneur encore reduite en AMS. 

20 Un autre but de la presente invention est d'abaisser davantage la teneur en 

CMS du flux de chlorure d'hydrogene gazeux issu du r^acteur. 

II a & present ete trouv6 que ces buts sont atteints en totality ou en partie par le 
procede de purification selon l'invention. 

La pr6sente invention a done pour objet un procede de purification de I'acide 

25 chlorhydrique sous-produit de la synthese de l'AMS, caracterise en ce que le flux 
gazeux de chlorure d'hydrogene evacue en tete du reacteur de synthese est mis en 
contact dans une colonne de traitement, a contre-courant, avec un flux consistant en une 
solution aqueuse d'un acide choisi parmi I'acide methane sulfonique, I'acide 
chlorhydrique ou d\in melange de ces 2 acides, a une temperature comprise entre 80 et 

30 130°C. 

Des flux d'AMS et d'acide chlorhydrique sont facilement disponibles dans 
l'atelier de fabrication mettant en oeuvre la synthese de l'AMS. 
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Ce procddl permct, de maniere avanlagcusc, d'abaisscr la Icncur cn CMS du 
flux gazcux dc chkirure d'hydrogenc 6vncu& cn tete du reactcur, i> unc valeur infcrieure 
a 0,1 ppm, done bicn infcrieure k ccllc obtenuc par lc procede decril par I'KP 894 765. 
II cn rdsulte egalcmcnt la possibility d'obtcnir, aprcs abattagc h l'eau dudit couranl 
5 gazcux unc solution d'acide chlorhyriquc donl la tencur totalc cn AMS cl CMS 
rdsiducls est inlcricurc a 5 ppm. Dc plus, ce gain cn puret6 du flux gazcux dc chlorurc 
d'hydrogenc est obtcnu par un proeddd plus simple (cn unc sculc dtapc), que celui cn 
deux Stapes enscignd par l'EP 894 765. Enfin ce proeddd permct dc travaillcr h pression 
voisinc de la pression atmosph<$rique, ce qui est cgalement tres avantagcux en tcrmc dc 
10 simplification. 

II apparait que la rnise en contact du CMS avee la solution aqueuse d'AMS 
et/ou d'acide chlorhydrique, a une tempdraturc comprise dans le domainc indiqufi, 
pcrmet la reaction d'hydrolyse dudit CMS en AMS selon : 

15 CH 3 S0 2 C1 + H 2 0 ~* CH3SO3H + HCI 

L'AMS obtenu conformdment a cette rdaction d'hydrolyse est de plus s6pare 
du courant gazeux de chlorurc d'hydrogene, par entrainement dans le flux dc solution 
aqueuse acide. 

20 flux gazeux de chlorure d'hydrogene est done introduit dans la partie 

inferieure de la colonne de traitement, et le flux de solution aqueuse acide est introduit 
en tete de cette derniere. Ce dernier flux, apres sa mise en contact avec le flux dHCl 
gaz (et I'entrainement de l'AMS produit par lliydrolyse), est recueilli en pied de la 
colonne de traitement et renvoye* en tete de cette meme colonne au moyen d'un circuit 

25 approprie comprenant une pompe et un echangeur thermique permettant le maintien de 
la temperature dans le domaine de 80 a 130°C. Ce circuit comprend egalement une 
entree pour l'injection d'eau pure destinee a compenser la consommation d'eau par 
hydrolyse du CMS, et une purge destinee a evacuer une partie de la solution aqueuse 
acide de maniere a maintenir constante la teneur en AMS de celle-ci. 

30 Selon une variante prtferee du procede selon 1'invention, le flux gazeux de 

chlorure d'hydrogene et le flux de solution aqueuse acide sont mis en contact a une 
temp6rature comprise entre 100 et 125°C. 
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La solution aqueuse acide peut contenir des proportions variables d'AMS 
pouvant aller de 0,1 a 90%, de preference entre 50 et 70 %. II faut done ajuster la purge 
(et done egalement la quantite d T eau injectee en appoint dans le circuit mentionne ci- 
dessus) au titre desire en AMS. Le debit de purge depend de la quantite de CMS 
5 apporte par 1HC1 gaz a epurer. A titre d'exemple, si Ton traite 51 g/h dMCl gaz 
contenant 0,9% de CMS que Ton hydrolyse totalement en AMS par une solution 
aqueuse acide a 10% d ? AMS, il faut purger 3,85 ml/h de cette solution pour evacuer les 
0,385 g/h d f AMS forme. On fait done un apport d'eau equivalent. 

10 

Description de la figure 1 : 

On utilise le dispositif de laboratoire decrit dans la figure unique 1 ci-jointe. 
Ce dispositif, congu pour traiter un flux gazeux de 35 litres/heure de chlorure 
15 dliydrogene (environ 57 g/h), est en verre avec des canalisations en 
PolyTetraFluoroEthylene (PTFE). 

Du CMS pur est utilis6 corame fluide de saturation d'un flux de chlorure 
dliydrogene provenant d'une bouteille de gaz pur pressurisee. A travers le saturateur (1) 
contenant le CMS k Tetat liquide, on fait passer le courant (2) d*HCl gaz qui ressort 
20 saturS en CMS, et est amene via les conduits (3) et (4) dans une colonne de traitement 
(C) de section 26 mm comportant deux parties principales : 

- une zone d'echange thermique et dliydrolyse (5) remplie d'anneaux raschig 
de 2 mm sur une hauteur de 30 cm, l'echange thermique se faisant par l'intermediaire 
d'une double enveloppe parcourue (6 et 7) par un fluide caloporteur, 
25 - une zone de rebouillage (8) elle-meme pourvue de son propre systeme 

d'6change thermique comportant un chauffe-ballon (9). 

Le transfert et le recyclage du flux de solution aqueuse acide sont assures par 
un circuit comprenant la pompe (12), les canalisations (11 et 13) et le systeme de 
dispersion (14) en tete de la colonne (Q. Llnjection d'eau pure en appoint se fait par la 
30 canalisation (IS) et la purge par la canalisation (10). 

Apres passage au travers de la zone d'echange thermique et d 'hydrolyse, le 
flux gazeux comprenant le chlorure d'hydrogene, les condensats et la vapeur d'eau 
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cnlrain£s empruntc la conduilc (16) ct traverse le condenscur (17). 11 est ensuite dirige 

par la conduilc (18) dans le sdparaleur (19). 

Cc sdparalcur (19) est destind h retcnir les dernieres dventuclles goultclctlcs 

liquides cntrainces par le courant gazeux, lesquclles sont <£vacu6es par la conduilc (22). 
5 11 est pour cela muni d'unc couchc (20) de 5 centimetres d'dpaisscur constitudc de laine 

de quartz tassdc qui est, pr6alal>Iement h son installation, lavie & l'acide chlorhydriquc 

conccntrd, rincde & l'eau distillee el sechdc h 1'alcool anhydrc. 

Lc courant gazeux de chlorurc d'hydrogenc ainsi 6pur6 est ensuite amend par 

la conduile (21) dans une eolonne (22) d'abatlage & l'eau. Cette eolonne (22), alimcntee 
10 en eau par la conduite (23), est thermostatic ct fonctionne cn semi-continu pour 

produire en (24) dc l'acide chlorhydriquc litrant 33 ou 35 %, selon les besoins. 

La memc eolonne (22) est utilis6e pour controler le titrc cn CMS de du 

courant de chlorure d'hydrogenc pollue & traiter, cn faisant pour cela circuler le flux 

gazeux d'HCl charge" en CMS directement du saturatcur (1) & la eolonne (22) via les 
15 conduits (3) et (25). Le titre en CMS dudit courant est alors calculi ^ partir du titre cn 

AMS mcsuri apres abattage & l'eau dans la eolonne (22). 

Les exemples suivants sont donne\s & titre purement illustratif de l'invention et 
ne sauraient en aucun cas etre interprets comme devant en limiter la port6e. 

20 

Exemple 1 : Purification d ? un flux gazeux d'HCl contenant du CMS par mise 
en contact avec un flux d'une solution aqueuse d'AMS 

25 Le chlorure dliydrogene provenant de la bouteille de gaz pur pressurise est 

diffus6 dans le saturateur & CMS (1) maintenu a la temperature de 18,3°C, au debit de 
51,5 g/h (soit 33,86 1/h). Le flux gazeux d' HC1 se charge ainsi de 7120 ppm de CMS 
vapeur. 

II penetre ensuite a la base de la eolonne de traitement (C) a contre-courant 
30 d'un flux de solution aqueuse acide constitue initialement de 70% d'AMS, porte a 
120°C. Ce flux aqueux est injecte en circuit-ferme* dans la eolonne au debit de cinq 
litres/heure. 
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Le flux gazeux epure passe ensuite au travers du separateur (19) et est absorbe 
dans l'eau de la colonne d'abattage (22) dont le debit est ajuste pour obtenir une 
solution d' acide chlorhydrique d'un titre approximatif de 33%. 

On mesure pour la solution d'acide chlorhydrique ainsi obtenue un titre en 
5 CMS inferieur & 0,1 ppm, ainsi quHin titre en AMS inferieur a 1 ppm. 

Exemple 2 : Purification d'un flux gazeux dUCl contenant du CMS par mise 
en contact avec un flux d 1 une solution aqueuse d'acide chlorhydrique 

10 

On r6pete l'exemple 1 en remplagant la solution aqueuse acide de 70 % 
d'AMS par une solution a 20 % en acide chlorhydrique, proche de la composition 
az6otropique (20,22% HC1). 

La temperature de la colonne dliydrolyse est stabilisee entre 105 et 110°C (on 
15 sait que le point d'ebullition de Taz6otrope eau/HCl est de 108°C sous 760 torrs). 

On obtient le meme r6sultat. 
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REVINDICATIONS 

1. Procdde dc purification dc l'acide chlorhydriquc sous-produit dc la synthase 
5 dc l'AMS, caraclerisS cn cc que le flux gazcux dc chlorure d nydrogcnc <5vacu6 en tete 

du rdactcur de synthase est mis cn contact dans une eolonne de traitement, h contrc- 
courant, avee un flux consistant cn unc solution aqueusc dun acide choisi parmi l'acide 
m<5thane sulfoniquc, l'acide chlorhydriquc ou d'un melange de ccs 2 acides, h unc 
lemp6rature comprise entre 80 ct 130°C. 

10 

2. Proc6d<5 selon la revendication 1, caract6ris6 cn ce que le flux gazcux de 
chlorure dliydrogcnc est introduit dans la partic infdricurc de la eolonne dc traitement, 
et le flux de solution aqueuse acide est introduit en tete de cette dernidrc. 

15 3 - Proc6d6 selon la revendication 2, caract6ris6 en ce que le flux de solution 

aqueuse acide est, aprcs sa mise cn contact avec le flux dHCl gaz, recueilli en pied dc 
la eolonne de traitement, et renvoyd en tete dc cette meme eolonne. 

4. ProcSde selon l'une des revendications 1 a 3, caract&rise" en ce que le flux 
20 gazeux de chlorure d nydrogene et le flux de solution aqueuse acide sont mis en contact 
k une temp6rature comprise entre 100 et 125°C. 
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ABSTRACT 



Process for purifying the hydrochloric acid obtained as 
by-product in the synthesis of MSA, characterized in that the 
gaseous flow of hydrogen chloride evacuated from the top of 
the synthesis reactor is placed in contact in a treatment 
column, counter-currentwise, with a flow consisting of an 
aqueous solution of an acid chosen from methanesulfonic 
acid, hydrochloric acid or a mixture of these two acids, at a 
temperature of between 80 and 130° C. 
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PURIFICATION OF HYDROCHLORIC ACID mention may be made of the treatments for regeneration of 

OBTAINED AS BY-PRODUCT IN THE the resins used in water softeners. 

SYNTHESIS OF METHANESULFONIC ACID One aim of the present invention is thus to recover the 

hydrogen chloride obtained as by-product in the process for 

The present invention relates to the field of methane- 5 manufacturing MSA, in the form of a hydrochloric acid 

sulfonic acid (referred to hereinbelow as MSA) and more solution having a more reduced content of MSA. 

particularly concerns a process for purifying the hydrochlo- Another aim of the present invention is to further lower 

ric acid obtained as by-product during the synthesis of MSA. the content of MSC in the flow of hydrogen chloride gas 

The synthesis of MSA from methyl mercaptan and chlo- leaving the reactor, 

rine is generally performed according to the reaction: 10 It has now been found that these aims are totally or 

CH 3 SH + 3 CI 2+ 3H 2 O^H jS 0 3 H + 6 HC, * ,he P™^™ P TOCeSS aCC °' din g t0 

the invention. 

According to one corresponding manufacturing process, One subject of the present invention is thus a process for 

the methyl mercaptan and chlorine are introduced in gaseous purifying the hydrochloric acid obtained as by-product in the 
form into a reactor as a homogeneous phase containing an j 5 synthesis of MSA, characterized in that the gaseous flow of 
aqueous solution of MSA, and brought to a temperature of hydrogen chloride evacuated from the top of the synthesis 
between 90 and 110° C. The MSA produced by the reaction reactor is placed in contact in a treatment column, counter- 
is evacuated in the form of an aqueous solution from the currentw is e, with a flow consisting of an aqueous solution of 
bottom of the reactor and the hydrogen chloride (in gaseous a n acid chosen from methanesulfonic acid, hydrochloric 
form) is evacuated from the top. 20 acid or a mixture of these two acids, at a temperature of 

The amount of hydrogen chloride obtained as by-product between 80 and 1 30° C. 
via this process is very large and there is thus great interest Flows of MSA and of hydrochloric acid are readily 

in upgrading it financially, in particular in the form of available in the manufacturing plants performing the syn- 
hydrochloric acid. thesis of MSA. 

However, during the reaction that leads to MSA, large 2 5 This process advantageously makes it possible to lower 
amounts of a relatively volatile intermediate, methanesulfo- me MSC content of the gaseous flow of hydrogen chloride 
nyl chloride CH 3 S0 2 C1 (also referred to hereinbelow as evacuated from the top of the reactor to a value of less than 
MSC) are produced in the reactor, a portion of which o.l ppm, which is thus very much lower than the value 
intermediate is entrained in the gaseous stream (or flow) of obtained via the process described by EP 894 765 (U.S. Pat. 
hydrogen chloride evacuated from the top of the reactor. 30 No. 6,190,635). This also results in me possibility of obtain- 
When this gaseous flow is placed in contact with water in an m g } after aqueous extraction of the said gaseous stream, a 
absorption column in order to produce hydrochloric acid hydrochloric acid solution whose total content of residual 
(operation known as extraction), the MSC is converted by MSA and MSC is less than 5 ppm. Furthermore, this gain in 
hydrolysis into MSA, which contaminates the hydrochloric purity of the gaseous flow of hydrogen chloride is obtained 
acid solution thus obtained, thereby making it unfit for a 35 via a simpler process (in only one step) than the two-step 
certain number of applications. process taught by EP 894 765 (U.S. Pat. No. 6,190,635). 

Patent application EP 894 765 (U.S. Pat. No. 6,190,635) Finally, this process makes it possible to work at a pressure 
discloses a process for purifying the hydrochloric acid m the region of atmospheric pressure, which is also very 
obtained as by-product in the synthesis of MSA, which advantageous in terms of simplification, 
overcomes this drawback. 40 It appears that placing the MSC in contact with the 

According to the said process, the excess MSC present in aqueous solution of MSA and/or of hydrochloric acid, at a 
the gaseous flow of hydrogen chloride evacuated from the temperature within the range indicated, allows the hydroly- 
top of the reactor is, in a first stage, removed by washing the s is reaction of the said MSC to MSA according to: 
said flow, in the region of room temperature, with a flow 
consistmg of some of the MSA produced by the reaction. 45 

However, since the gaseous stream after this first step is at The MSA obtained in accordance with this hydrolysis 

a temperature in the region of 20° C, it may still contain up reaction is moreover separated from the gaseous stream of 
to about 9000 ppm of MSC, which are liable to lead, for hydrogen chloride by entertainment in the flow of acidic 
example, to a 33% by weight hydrochloric acid solution aqueous solution. 

containing from 1 500 to 2500 ppm of MSA. In the present 50 The gaseous flow of hydrogen chloride is thus introduced 
text, the percentages indicated correspond, in the absence of into the bottom of the treatment column, and the flow of 
contrary indications, to weight percentages. acidic aqueous solution is introduced into the top of this 

It is for this reason that EP 894 765 (U.S. Pat. No. column. The acidic flow, after being placed in contact with 
6,190,635) teaches a second purification step, which consists the flow of HC1 gas (and entertainment of the MSAproduced 
in injecting (into the gaseous flow of hydrogen chloride) an 55 by the hydrolysis), is collected at the bottom of the treatment 
amount of water that is between 0.01% and 20% of the mass column and returned to the top of this same column by 
of hydrogen chloride, at a temperature of less than or equal means of a suitable circuit comprising a pump and a heat 
to 15° C. exchanger for maintaining the temperature in the range from 

This second step has the effect of lowering the MSC 80 to 130° C. This circuit also comprises an inlet for 
content of the gaseous stream of HC1 to a value which, 60 injection of pure water to compensate for the consumption 
varying according to the operating conditions, is from about of water by hydrolysis of the MSC, and a purge for evacu- 
100 to 300 ppm, and at least 24 ppm. ating some of the acidic aqueous solution so as to keep the 

These values are, however, liable to lead to concentrations MSA content of this solution constant, 
of residual MSA or MSC in the hydrochloric acid (obtained According to one preferred variant of the process accord- 

by extraction of the gaseous stream of hydrogen chloride) 65 ing to the invention, the gaseous flow of hydrogen chloride 
that are still too high with regard to a certain number of and the flow of acidic aqueous solution are placed in contact 
applications, especially "food" applications, among which at a temperature of between 100 and 125° C. 
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The acidic ik|1K*imis solution in;iy contain variable propnr- IX AMI'I I* I 
lions of MSA possibly ranging from 0.1% In 90% and 

preferably between 50% and 70%. The pur^c (siihI llms also Purification of an IICI Caseous I low Containing 

Ihc amount of additional wak-r injected into the circuit MS( ' l>y Placing in ( 'onlact with a Flow of an 

mentioned above) inusl thus he adjusted lo the desired MSA ^ Aqueous Solution of MSA 
eonlenl. Hie purge Mow rale depends on the amount of MSC ' 

brought by the IICI #»s In he puriiicd. My way of example, The hydrogen chloride from the pressurized pure gas 

if St g/h of I IC1 gas are treated, containing 0.9% of MSC bottle is dill'uscd in the MSC salurator (1) maintained at a 

that is totally hydrolysed to MSA with an acidic aqueous temperature of I H.3" C, at a How nite of 51 .5 y/li (i.e. 33.X6 

solution containing 10% MSA, 3.85 inl/li of this solution lo l/h) The I ICI gaseous llow thus becomes charged with 7 1 20 

needs to be purged in order to evacuate the 0385 g/li of ppin of MSC vapour. 

MSA formal. An equivalent amount of water is thus added. It then enters at the bottom of the treatment column (C) 

Lounter-currentwise relative lo a llow of acidic aqueous 

DESCRIPTION OF FIG. 1 solution consisting initially of 70% MSA, brought to 120° C. 

is litis aqueous llow is injected in closed circuit into the 

The laboratory device described in the attached single column at a llow rate of live litres/hour. 

FIG. 1 is used. This device, designed lo Ireat a gaseous How I hc puriiicd gaseous llow then passes through the sepa- 

of 35 litres/hour of hydrogen chloride (about 57 g/h), is rt ,u>r (19) and is absorbed in the water of the extraction 

made of glass with polyletrafluorocthylcne (PTFIi) pipes. column (22), the llow rale of which is adjusted to obtain a 

IHire MSC is used as fluid lor saturating a How of 20 hydrochloric acid solution with an approximate titrc of 33%. 

hydrogen chloride from a pressurized pure gas bottle. The An MSC titre of less than 0.1 ppm and an MSA titre of 

stream (2) of IICI gas is passed through the salurator (1) less than 1 ppm are measured for the hydrochloric acid 

containing MSC in liquid form, the said stream leaves solution thus obtained, 
saturated with MSC, and is conveyed via the conduits (3) 

and (4) to a treatment column (C) with a cross section of 26 2 s KXAMPUi 2 
mm, comprising two main parts: 

a heat-exchange and hydrolysis zone (5) filled with 2 mm Purification of an 1 1C1 Gaseous Mow Containing 

Raschig rings lo a height of 30 cm, ihc heat exchange MSC by Placing in Contact with a Flow of an 

taking place by means of 0 jacket (6 and 7) through Aqueous Hydrochloric Acid Solution 

which flows a heat -exchange fluid, 30 

a roboiling zone (8), which is itself provided with its own Hxample 1 is repeated, replacing the acidic aqueous 

heat-exchange system comprising a heating mantle (9). solution containing 70% MSA with a solution containing 

l*hc transfer and recycling of the flow of acidic aqueous 20% hydrochloric acid, close to the azeolropic composition 

solution arc performed by a circuit comprising the pump (20.22% IICI). 

(12), the pipes (11 and 13) and the dispersion system (14) at 35 The temperature of the hydrolysis column is stabilized at 

the top of the column (C). Additional pure water is injected between 105 and 110° C. (it is known that the boiling point 

via the pipe (15) and purging takes place via the pipe (10). of the water/HCl azeotrope is 108° C. at 760 torr). 

After passing through the heat-exchange and hydrolysis The same result is obtained, 

zone, the gaseous flow comprising the hydrogen chloride , . 

and the entrained condensates and steam enters the conduit 40 The invention claimed is: 

(16) and passes through the condenser (17). It is then 1. A process for purifying hydrogen chloride obtained as 

directed via the conduit (18) into the separator (19). by-product in the synthesis oi methanesul ionic acid com- 

This separator (19) is intended to retain the last possible prising: 

liquid droplets entrained by the gaseous stream, which are Posing a gaseous flow of hydrogen chloride obtained 

evacuated via the conduit (22). To do this, it is equipped with 45 from a methanesul fonic acid synthesis reactor through 

a coat (20) 5 centimetres thick consisting of packed quartz a treatment column, in counter- current mode, with a 

wool, which is, before being installed, washed with concen- A°w of an aqueous solution of an acid selected from the 

trated hydrochloric acid, rinsed with distilled water and group consisting of methanesulfonic acid, hydrochloric 

dried with anhydrous alcohol . acid and a mixture ^recf, at a temperature of between 

The hydrogen chloride gaseous stream thus purified is 50 80 10 130 ° C to remove methanesul fomc chloride from 

then conveyed via the conduit (21) into an aqueous extrac- & e hydrogen chloride flow. 

tion column (22). This column (22), fed with water via the 2. Process according to claim 1, wherein the gaseous flow 

conduit (23), is thermostatically regulated and operates of hydrogen chloride is introduced into the bottom of the 

semi-continuously to produce at (24) hydrochloric acid with treatment column and the flow of acidic aqueous solution is 

a titre of 33% or 35%, depending on the need. 55 introduced into the top of said column. 

The same column (22) is used to control the MSC titre of 3. Process according to claim 1, wherein the flow of acidic 

the contaminated hydrogen chloride stream to be treated, aqueous solution, after being placed in contact with the flow 

doing so by circulating the HC1 gaseous flow charged with of hydrogen chloride gas, is collected at the bottom of the 

MSC directly from the saturator (1) to the column (22) via treatment column and returned into the top of said columm. 

the conduits (3) and (25). The MSC titre of the said stream 6 0 4 - Process according to one of claim 1, wherein the 

is then calculated from the MSA titre measured after aque- gaseous flow of hydrogen chloride and the flow of acidic 

ous extraction in the column (22). aqueous solution are placed in contact at a temperature of 

The examples that follow are given purely as illustrations between 100 and 125° C. 
of the invention and should not in any way be interpreted as 

limiting its scope. ***** 



